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Surfactant mixtures of alkyl-oligosaccharides, alkyl - glucosides and alcohols 



• Abstract : 

BE-737973 A Coating compositions of the formula RlO(C6H10O5)mH (I) (in which Rl is an alkyl radical C11H23 to C32H65; (C6H1505) is a 
glycosyl moiety; and m is at least 2, pref. an average 3 or more. The RIO group is joined to the CI carbon of the glycosyl moiety). Preferably Rl is 
C 1 2H25 to C 1 8H37. Mixtures of 20-90% of (I); 0-50% of alcohol R'OH, and 1 0-70% of (I) (with m = 1 ) are normally used. Butyl glycoside (e.g.) is 
prepared in the usual manner (Fischer reaction), adding excess R'OH to the reaction mixture and effecting transalkylation with attendant partial 
formation of alkyloligosaccharides by heating, e.g. under reduced pressure, removing water and butanol by distillation. 
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ALKYI.-0LIG0SACCHARIDE UND IHRE MISCHUNGEN MIT 
ALKYL-GLUCOS IDEN UND ALKANOLEH 



Diese Erfindung betrif f t "oberf lachenaktive Alkyl-Oli- 
gosaccharide , Mischungen von Alkyl-Oligosacchariden 
mit Alkyl-Glucosiden und Alkanolen und auch Verfahren 
fUr die Herstellung dieser Stoffe. 

Die Erfindung bezieht sxch- insbesondere auf die Her- 
stellung von Mischungen von Alkyl-Oligosacchariden, 
deren Komponenten die folgende Struktur 

R0 < C 6 H i0 O 5>n, H 



haben. In dieser Formel ist R ein aliphatischer Koh- 
lenwasserstof frest aus dem BereicK von 

C U H 23 bis C 32 H 65 



und m in dem Oligosaccharid-Anteil , 

■';;°- (c 6 H io 0 5>m H 

ist mindestens 2, aber itti Mittel 3 oder mehr, Glycosyl- 
Einheiten. Eine der Glycosyl-Einheiten ist diirch ihr 
erstes Kohlenstof fatotn an die Alkylgruppe ■- R gcbunden. 
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Eine andere Aufgabe dieser Erfindung ;besteht, in dier. j'^r*' 
Herstellung von oberf lachenaktiven Zubereittmgen, 3 .die ; : . , 
aus Mischungen von Alkyl-Oligosacchariden, Alky l^GlXi.-. ; , . 
cosiden und Alkanoien besteheh. ; ::ri i ;. ; ' 

Die Alkyl-Oligosaccharide sind sehr v7lrksame,.hydrotrope .- 
Mittel fur Alkyl-Glucoside und Mischungen von .Alkyl-Glii- , 
cosiden und Alkanoien. Sie sind leicht loslich in stark. - 
alkalischen Losungen und erleichtcm dadurch die Forrmi- .., 
lieruhg von oberf lachenaktiven Materialmen in stark al-. . - 
kalischen fliissigen Systemen. Ausserdem sind sie selbst 
und auch in Mischung mit Alkyl-Glucoslden und Alkanoien . . 
als Detergentien fur Textilicn, insbesondere in alka r 
lischen. Systemen, geeignet. 

Alkyl-Oligosaccharide sind bereits bekannt abex die be-;-, 
kannten Stoffe dieser Art haben eine deutlicb andiere 
Struktur als die Verbindungen nach der vorliegenden Er- 
findung und unterscheiden sich auch deutlich in ihxen 
Eigenschaften von diesen. So hat z. B. Matsubara . 
(Bull. Chem. Soc. Japan 34, 718 (1961) [C.A. 56, 8B23 J ) 
die Herstellung von Alkyl-Maltosiden durch Erwarmen 
einer Lbsung von Maltose in einem aliphatischen Alko- 
hol, der 0,1 % HC1 enthielt, beschrieben, wobei Alko*- 
hole am Bereich vom Methyl- bis zum Isoamylalkohol yer- 
v/endet wurden. Diese Maltoside sind nicht oberf lachen- 
aktiv. Ausserdem liegt der Rest R im Bereich von Ci bis 
C5 im Gegensatz zu den Werten fiir R von bis C 32 bei 
der vorliegenden Erfindung. Der Wert fiir m in diesen . . • . ; 
Maitosiden ist 2 aber zum Unterschied gegenuber der 
kennzeichnenden Forderung fur die Zubereitungen nach der 
vorliegenden Erf indung im. Mittel nicht mindestens -3 ... 

Ein anderes Beispiel aus dem bekannten Stand der Technik 
ist die Veroffentlichung von H'ori (Yakugaku~ Zasshi 78, 999 
(1955) [ C.A. 53, 3073 (1959)] ), in der die Herstellung 
von Alkyl-Cellobioslden mit Alky lgruppen im Bereieh von 
C4 - Cl8 beschrieben ist. Der Wert fur m in diesen Verbin- 
dungen ist 2 aber im Mittel nicht mindestens 3, so dass 
eine wesentliche Forderung fiir die vorliegcnde Erfindung 
nicht erf iillt ist I 1 ; 

In der -USA-Patent schrift 2 974 134 ist die Herstellung von 
oberf lacKenaktiveri .Alkyiather-Glucosiden und Alkylather- 
OligcrsaoChaifidenjbeschrieben, wobei Oligosaccharide mit 
einem Alkalihydroxid umgesetzt werden, urn ein salZartiges 
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Alkali-Deri vat zu erhalten, das dann mit Alkylhaloge- 
niden unter Drnck umgesetzt wird, woran sich eine I!y- 
drolyse mit cincr Mineralsiiure anschlicfit, urn eine 
Mischung dor obcrf lachenaktiven Ather zu erhalten. 
Diese Materials en sind Athcr und nicht Acetale wie di e 
Stoffe der vorJ icgenden Erfindung. Die Zub'ereitungen 
nach der vorliegcnden Erfindung enthalten koine A the r- 
bindungen oder' Halbacetalgruppen ira Gegensatz zn den 
Materialien der genannten USA-Patcntschrift, bei denen 
beides vorhandcn ist. 

In der USA-Patentschrif t 2 355 245 ist die Herstellung 
von Polymcrcn von Alkyl-Glucosiden durch Erwarmen von 
AlkyJ-Glucosidcn mit einem sauren Katalysator beschrie- 
ben. Im Gegensatz zit don Verbindungen der vorliegcnden 
Erfindung sihd in diescr Literaturstell e filr R Reste 
mit maximal C 6 offenbart, wogegen bei. der vorliegenden 
Erfindung R eineri Kert von mind est ens Cji hat. Dieses 
ist aber ein kritiseher Faktor urn die hohe Wirksamkeit 
der Oberflachenaktivitat und als Detergens oder Wasch- 
mittel fiir Textilien zu crrcichen. 

Das Verfahren, durch das die neuen Alkyl-Oliposaccharid- 
Zusammensetzungen und die ncuen Alkyl -01 igosaccharid-r 
Alkohol-Alky) -Glucosid-Mischungen hergestcllt werden kon- 
nen, kann in al 1 pcmciner Keise vie folgt. beschrieben 
werden: Ein mcdrigeres Alky! -Glucosid, vorzugsweisc 
Putyl-Glucosid, wird durch eine ubliche Fischer-Typ 
Reaktion hergestellt, wobei 1 - 12 Mol des niedrigeren 
Alkanols pro tiol Glucosid verwendet werden. Es wird ein 
saurer Katalysator in einer Menge von etva 0.0005 Mol 
pro Mol Glucose bis etwa 0.05 Mol pro Mol Glucose ver- 
wendet, Der bevorzugte Katalysator ist H2SO4, obwohl 
auch HC1, HKOj, p-Toluolsul fonsaure, Me than sul fon- 
saure und andere satire, El'ektronen-aufnehmende Verbin- 
dungen der Gruppe, die allgemein als "Lewis Sauren" be- 
zeichnet verdcr,' vprwcndot. .werden konnen. Wcnn Schwefel- 
saure als Kntalvsnfor 'benOtzt wird, i rt cs vorteilha^f . 
etwa 0,1 - 2,0 Gramm prn Mol Glucore (0,001 - 0,02 MoT pro 
Mol Glucose V zu. verwenden. Wenn Butanol oder ein andercr- 
niedrigeres Alkanol benutzt wird, ist die bevorzugte 
Menge 2 bis 6 Mol pro Mol Glucose. Die Reaktion wird 
bei Raumtemperatur oder oberhalb dieser Temperatur, vor- 
zugsweise bei SO bis 120° G, durchgefuhrt unter Ruckflufl- 
kiihlung, bis die Mischung klar ist und die Glucose in 
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Lpsung gegangen ist. Alternativ kann das Reakt ionswas shr 
wahrend der Riickf luBkiihiung entfernt werden entweder 
diirch DestilZatibn mit oder ohne ein Spaltmittel. fiir 
das Kphdensat der Riickf luBkiihiung oder durch azeotrope 
Trennung unter Verwendung von Hexan, Heptan oder ande- 
ren derartigen azeotropen Mitteln. 

Wenn die Umwandlutig der Glucose zu dem Butyi-Glueosid 
eihgetreten ist oder wenn die Reaktioristnischung klar ist, 
wird der hohere Alkohol zugegeben und der uberschussige 
niedrigere Alkphol entfernt, wobei der Entf crnungsvorgang 
erleichtert wcrden'kann, wenn def Druck/reduziert V7ird, 
wodurch die Destination beschleuriigt und auch vermieden 
wird, dass die Destillationstemperatur zu hpch steigt. 
Die Menge des zugegebenon hoheren Alkohpls liegt allger- 
mein bei 0,5 bis 4,0 Mol pro Mol Glucose utid 1st abharigig 
von der gewiinschten endgCiltigen Zusammensetzung Oder Zube- 
reitung, webei das mittlore Molekulargewicht der hoheren 
Alkyl -Oligosaccharide, die gebiidet werden, umgekehrt pro* 
portipnal der Menge der v'erwendetcri hoheren Alkohole 1st. 
Das bedeutet, dass Oligomere tnit relativ hphem Moiekuiar*- 
gewieht gebiidet werden, wenn das Molverhai this Von Alko-i 
hal zu Gliicbse relativ niedrig ist und umgekehrt. 

Wefin flaeh 2iigabe des hoheren Alkohols der ubcrschiissige 
hiedrigesre Alkohol entfernt wordett ist, wird die bereifcs 
begbnnerie Alkoholaustausch-Reaktioh (Transacetaiisieruhg) 
fortgesetzt, indem die Reaktionsmischutlg auf erhbhter 
Temperatur gehaJteri wird, gegebenenfalis utiter Vakutim, • 
sa dass kotitinuierlich der niedrigere Alkohol in detii 
Ausriiafl, wie er und die hoheren Alkyl -Glucoside tind 
'Oligosaccharide gebiidet werden j entfernt wird* 

Es ist zu beachten , dass die Kbnipohenteh der Mischiitlgen 
der Aikyl-Oligosaecharidej Alkyl-Glucoside und Alkahole, 
die nach dieser Erfindurig bergesteilt werden kb'hhen, wid 
foigt variiereh kbnncni 

Fur aile 100 Gdwichtstei le der oberf Ilichcnakti ven Mischtin$> 
kbtineh vOrhandeii. sein: 

a} 0 bis 5.0 T-e lire einer Verbindung der Fortnel ROH, in der 
R ein. KQhrenwasserstbffrest ifti fiereich von C,itt« bis 
C32H 65 ist; •. - ; . , 11 23 
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b) 10 bis 70 Teile eines.Glucosides der Formel ROG, 
in der R dergieiche Rest wie vorstehend unter a) 
ist und in der G ein Glucoserest ist, der an RO 
durch sein erstes Kohlenstof fatom gebunderi ist; 
und 

c) 20 bis 90 Telle einer Alkyl-Oligosaccharid- 
Mischung, deren Kompoiieriten die Formel R' 0(CgHj^0j.) m H . 
haben, wobei in dieser Formel R' ein ali- — . 
phatisch'er Kphlenwasserstof f rest im Bereich von 
C.H., bis C_„H, C ist und m mindestens 2, aber im 

O 1/ 3.2. DJ — 

Durchschnitt mindestens 3 ist. 



Es ist weiterhin zu beachten, dass die Komponenten 
a), b) und c) in den angegebenen bestimmten Verhalt- 
nissen zueinander vorhanden sein sollen. Diese Werte 
sind jedoch keine absoluten Werte, da inerte Materiali- 
en, wie niedfigere Alkyl-Glucoside, vorhanden sein konnen, 
die den Rest der Zubereitung oder Zusammensetzung ausmachen 
konnen. Die Art, in der diese Verhaltnisse geandert werden 
konnen, wird durch die Menge des entfernten niedrigeren 
Alkohols gesteuert. Der Umfang der Reaktion kann zu jedem 
Zeitpunkt bestimmt werden durch eine Untersuchung einer 
Probe mit Hilfe einer Methode filr die Dampfphasen-Chro- 
matographie. Die end gul-tige Zusammensetzung des Produktes 
ist deshalb nicht nur d£s Ergebnis der verwendeten Menge 
des hbheren Alkohols, sondern auch des Umfanges der. Trans- 
acetalisierungsreaktion. 

Es kann wiinschenswert sein, die Austauschreaktion bei ge- 
wissen niedrigen Molverhaltnissen des hoheren AlkohoLs 
zur Glucose zu beendigen, obwohl nennenswerte Mengen von 
Butyl- (oder anderen niedrigeren Alkyl-) Glycosiden zuriick- 
bleiben. Dadurch kann. sichergestellt werden, dass ein End- 
produkt entsteht, das einen niedrigeren Alkoholgehalt und 
infolgedessen eine niedrigere Viskositat und Schmelzpunkt 
bcsitzt, als es erhalten werden wilrde, wenn die Austausch- 
reaktion weltergefiihrt worden ware. Bei hoheren Molver- 
haltnissen ist es haufig vorteilhaft, die Re'aktibn forczu- 
setzen, um mehr "aktiven" Bestandteil in der Zubereitung 
des Eridproduktes zii' erhalten. Desha J.b kann die ehdguitige 
Zubereitung unterschiedliche Mengen von Butyl- oder ande- 
ren niedrigeren Alkyl-Glycosiden enthalten, die, obwohl sio 
nicht wesentlich zu der Oberf lachenaktivitflt beitragcn, in 
manchen Ffillen vorteilhafte physikalische Eigenschaften er-. 
geben. . . • 
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Die re lativen Mengen der verschiedenen. Komponenten 
der neuen Alkohol, Alkyl-Glucosid und Alkyl-pl.Igp- ' . 
saccharid-Zusatrimensetzungen, die entstehen, Werd,en 
deshalb durch das MolverhSltnis von Alkohol fcu Glu- 
cose und dem Urafang der Transacetalisierungsreaktion 
bestitmnt. Es ist dadurch imoglich, die Natur der End- 
produkte nach der Erfindung zu steuern, so. dass Zu- 
bereitungen mit den gewiinschten Eigenschaf ten fur die 
vorgesehene Anwendung des Produktes erhalten werden. 
So setzt z. B. ein groBerer Gehalt an hSheren Alko^ 
holen die Loslichkeit des Produktes in Wasser und al- 
kalischen. Losungen herab, kann aber gleichzeitig eine 
Verbesserung der Loslichkeit ergeben oder mindestens 
eine Emiedrigung der Viskositat des Produktes, so 
dass es sehr geeignet fur Schinierole oder in kos- 
metischen Fonnulierungen s ein kann. Materialien mit. 
relativ hohen Gehalt en an Alkyl-Glucosiden sind gute 
Detergent ien fttr Textilien, obv/ohl sie in alkalischen 
Lasungen nicht so loslich sein konnen oder so gute 
hydrotrope Mittel fur andere riichtionische oberf lSchen- 
aktive Mittel als diejenigen, die weniger Alkyl-Glu- 
coside und mehr Alkyl-^Oligosaccharide enthaltem- . 

Bei der Bestimmung oder Steuerung der Eigenschaften 
des Produktes ist die Lange des hydrophoben Anteils 
ira Verhaltnis zu der Anzahl der kondensierten Gluco- 
sideinheiten ein wichtiger Faktpr. Jede Anderung in 
der Struktur des Produktes kann einen Effekt auf 
dessen hydrophileri oder hydrophoben Charakter haben. 
Dadurch kann .man moglicherweise zwei verschiedene Ma- 
terialien herstellen mit Eigenschaften, die in tnan- 
chen Beziehungen Mhniich sind. So kann eine Mischung, 
die .eine relativ grofle Menge von Lauryl-Glucosid entr 
halt, ahnliche Loslichkeitseigenschaften besitzen, 
wie eine Mischung, die relativ groBe Mengen eines 
C 2 ^-Di saccharides enthalt. 

Die neuen Oligosaccharid-Zubereitungen kann man, falls 
erwtinscht, aus ihren Mischungen mit Alkohoi.cn und Alky! 
Glucosiden in einfacher Weise durch Effllung dor Alkyl- 
Oligosaccharide rait einem Nichtloser, wie Aceton, ab~. 1 
trennen. Die isolierten Oligosaccharide sind.. geeignet 
als hydrotrope Mittel fiir Alkyl-Glucoside und andere 
oberf lachenakcive Mittel. 
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F.s ist naheliegend und klar, dass man bei den vor- 
sfcehenden Zusammensetzungen, wenn man eine Mischung 
von Alkyl-Oligosacchariden erhalten will, bei der 
der R-Rest vcn demjenigen in detn Alkyl-Glucosid und 
in detn Alkanol abweicht, die Alkyl-Oligosaccharide 
getrennt isolieren und dann mit der Alkyl-Glucosid- 
Alkanol-Mischung kombinieren muD. 

In der folgenden Tabelle I verden Ergebnisse . gezeigt, 
die erhalten wurden, bei der Bestinraiung der Loslich- 
keit bei verschiedenen Temperaturen in Wasser und in 
wfissrigem Natriumhydroxid bei einer Serie von Verbis 
dungen, einschlieOlich von einer Arizahl von Verbin- 
dungen nach dieser Erfindung.' In jedem Fall wurde 
I'Teil des zu losenden Stoffes zu 99 Teilen Losungs- 
mittel zugegcbeh. 
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Beispiel 1 

Herstollung einer Louryl-Glucosid - Lauryl -Oligo saccharid - 
Laurylalkohol - Mischung . 

Eine Mischung aus 720 Teilen Glucose, 1779 Teilen n-Butanol. 
und 8 Teilen konzentrierter Schwef el saure vurde geriihrt trad 
unter Riickf lufikuhlutlg auf 100-1 10* C in einem Kolben mit 
einem angeschlosscnen Wasrcrseparator erwarmt, wobei Hexan 
zur Abtrennung dos Wasscrs in der Falle verwendet vurde. 
Nachdem din theoreti sche Menge.an Uasscr gesammelt vordon 
war (18* Telle auf IPO Teile Glucoro) wurden 2132 Teile 
Laurylalkohol zugegoben und das uberschiissige Butanol vurde 
durch Destination cnf.fc.mf.. Nach dem Alkoholaustausch, bei 
dem der Laurylalkohol mit don Butyl -Glucos: den reagierte 
und das bei der Rcaktion fcMldete Butanol aus dem Kolben 
abdosti 11 iert wurde, wurde cine Bampf phasen-Chromatographi e 
von den Trimethylsilyl-Derivaten durchgef iihrt . Nach Eecndi- 
gung des Austauschcs wurde die Reaktionsmischung mi I: eincr 
Natriumhydroxidlo'sung neut '-.nl isiort. 

Ein 250 Telle Antoi 1 ,dicsor Mischung wurde einer Destination 
bis zu einer Kolbcnteropcratur von 1^5 C bei lO mm lift unter- 
worfen. Es wurdon 117 Tell c Dcsti 1 lat (Laurylalkohol.) und 
133 Teile ROckstand erhallcn. fiine 10 Tcile Probe des P.iick- 
standes wurde dann fur die Analyse und Untersuchuug cnt- 
nommen. Dann wurde die Destination bis zu einer Kolben- 
temperatur. von 150 P C fortgesetzt , wobei weitere 22 Teile 
Destillat abgctrioben "wurdon . Das als Ruckstand zurijek- 
bleibende Produkt bestand aus 98 Teilen einer Mischung von 
Laurylalkohol,. Lauryl -Glue osid und Lauryl -Oligosaccharide 
'•Diese .Mischung wurde als Textilvaschmittcl gepriift und 
zeigtc bei der Analyse folgcnde Zusatrcnensetzung: 

Laurylalkohol 
Lauryl-rGlucosid 
* Lauryl-Disaccharid 
- Lauryl -Tri'saccharid 
1-auryl -Tctrasaccharid 
Lauryl -Pentasaccharide 
/ Hohere Lauryl -Oligo- 
saccharide 



20,5 


lo 


41 


et 
ra 


1A 


<V 
/o 


9 


7: 


7 


c/ 
/r 


5 . 


CV 
'19 


3,5 


% (durch Differetiz) 
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. Beispiel 2 

Herst.ellung von Octadecyl-Oligosaccharid . 

Eine Mischung aus 180 Teilen Glucose, 444 Teilen Butanol, 
40 Teilen Hexan und 2 Teilen konzentrierte Schwefclsaure 
wurde in einem Kolben mit eincm angeschlossen Was ser sepa- 
rator umgcfsetzt, wobei das Reaktionswasser wiihrend. der 
Bildiing der Butyl-GJycoside abgeschicdon und gesammelt . 
wurde. Bann wurden 540 Telle : Stearylalkohol zugegcbcn undV - 
das Butanol wurde "abdestilliert,. Die Mischung wurde bei 
. 100- 105° C. und bei 4-5 mm Hg gchalten, wobei die Alkohol-'; 
austauschreaktion ointrat. Dann wurdo die Mischung mit 
50 %igem wassrigen Natriumhydroxid neutral isiert. Das Pro- 
dukt wurde. siebenmal mit 3-I.iter Merigen Accton gewaschen. . 
Es wurden insgesamt 49 n Telle eines in Aceton Joslichcn 
Materials erhalten. das bei der Analyse (bamnfphasen-Ghromat 
graphie des: Trimethylsilyl-Dcrivates) crgab, daB es sich urn 
cine* Mischung von Stoarylalkohol und Stearyl -Glucosid han- ;. 
de.lt. Der in Aceton unlosliche Anteil von 137 Teilen ergab 
bei einer ahnlichen Analyse, daB er nur kleine Mengen voh 
. S;tearylalkphoi und kein Stearyl -Glucosid enthielt; er be- 
starid aus 97,2 % Feststoffen, 44,86 % Kohlenstpff und 7,32% 
Wasserstoff. Die theoretische Elementaranalyse fiir ein . . . 
Octadeeyl-bligbsaccharid, das im Mittel 12,5 kondensicrte. 
Glycosideinheiten enthalt, entspricht 48,5 % Kohl ens toff 
und 7, 22 *%. Wasserstoff. 

Eine 35 Telle Probe dieses Octadecyl-Oligosaccharides. und 
•300 Telle. 0,5 n-.Chlorwasserstoff saure wurden unter Eilhren 
und .'RUcikf luRkdhlung 20 Stunden erwarmt und dann fiinfmal. mit. 
200 ml Anteilen von Hexan cxtrahiert. Dei der "Destil lation 
der Hexanextrakte erhielt man 4,1 g zuruckgewonnenes Octa- . 
decanol r Dieses entspricht der Menge, die bei der Hydrolyse 
ei,nes Octadecyl-Oligosaccharides mit im Mittel 12,5 korideh-*- 
sierten Saccharide inhei ten zu erwarttfn ist. 

Beispiel 3 

HerstellunR yon Butyl carbityl -01 igosaccharldnn nnrf Butyl-, 
carbltyl -Glucosid . " 

Eine Mischung aus 180 Teilen Glucose, 648 Teilen Butoxy- 
athoxySthanol ( ,, Butyicarbitol") , etwa 15 Teilen Hexan und 
2 Teilen. konzentrierter Schwef el saure wurde unter Riihren 
und, Rttckf luBkiinlung auf 105 C filr 6. Stunden erwarmt, wobel 
21 r 0 Telle Wasser in einem Wa.sserseparator entferat.swrdenj.^. 
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Wahrend dieser Reakticra fiel ein Feststoff aus. Die Mischung 
wurde neutral is iert und filtriert. Der Riickstand vmrdn zvei- 
mal mit Toluol gewasche.n und dann~"getrocknet, wobei 101 Teile 
eines dunkelgelbcn Pulvers erhnltcn warden: Aus der Damnf- 
phasen-Chromatographie des Trimethylsilyl-Perivatcs V7ar die 
Abwesenheit von Butylcarbityl-Glucosid und Butylcarbitol ?.n 
ersehen. Der Feststoff (Butylcarbityl-Oligosacchnridc) war 
in Aceton unloslich. Aus den vereinigten Filtraten und dem 
' Toluolwaschmittel wurden die Losungsmittel und das Butyl- 
carbitol abdestilliert, wobei 127 Teile eines Materials 
erhalten wurden, das vdrwiegend das, Butylcarbit3''l-Glucosid 
war. . . .. ' 



und Alkyl-Oligosacchariden, bej denen die Alkylgruppe in 



Eine Mischung aus 90 Teilen Glucose, 111 Teilen Butanol, 
etwa 4 Teilen Hexan und 0,25. Teilen konzeritrierter Schwefel- 
saure wurde unter Riihren und Riickf luBktihlung zum Sieden 
erwarmt, wobei 10 Teile Wasser in einem Wasserseparator 
aufgefangen wurden. Dann wurden 127 Teile einer Mischung 
von Alkanolen zugegeben, die vorwiegend aus etwa gleichen 
Teilen von n-Dodecanol und n-Tridecanol bestanden. Die. 
Mischung wurde bei 100-110° C/10 tmn Hg gehalten, wobei 
Butanol durch Destination entfernt wurde und die Alkohol- 
austauschreaktion eintrat'. Dann wurde' die Mischung mit 
5 Teilen 50 %iger Natriumhydroxidlosung neutral is iert . . 
Sie wurde verdtinnt mit 150 Teilen Heptan und dabei. ent- 
stand eine nahezu klare Losung. Es wurde eine Probe ent- 
nonraien fiir die Priifung als~ oberf IMchenaktives Mittel in 
Bcnzin: 



Beispiel 4a 

Herstellung einer Mischung von Octadecylalkohol, Octadcr.yl - 
' Glucosid und Octadecyl-Olifcbsacchariden . 

In ahnlicher Weise wurde eine Mischung vdn Octadecylalkohol, 
Octadecyl -Glucosid und Octadecyl-Oligosaccharid aus 90 Teilen 
Glucose, 224 Teilen Butanol, 6 Teilen Hexan, 2 Teilen Schwe- 
felsHure und 405 Teilen Octadecanol hergestellt. Nach der 



Beispiel 4 

Herstellung einer Mischung von Alkoholen. Alkyl-Glucosiden 



jeder Komponente eine "Mischung von C ^ 2 H 25 UTld C 13 H 27 



1st. 
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Entf ernung .von uberschtf ssigem Octadecanol durch Destination 
(Ausbeute .308 Teile.) wurde -die Mischung auE. ihre Loslich- 
keit in ftlen untersucht. In mineral ischcm. Seohundstran und . 
in hoch aromatischem 51. erhielt man mit 0,5 % und 2,0% . 
klare Lbsungen.'Fiir die Analyse als Korro s ions inhibit or ip 
Motorolen wurde eino. klare. Lbsung durch Hischen von 10 Tei- 
len des Produktes mit 90 Teilen von einem S.A.E. 10 Motorbl 
erhalten. 

Die Analyse des Produktes zeigte, dnfl es 15 % Octadecanol, 
25 % Octadecyl-Glucosid und .60 % Octadecyl-Oligosaccharide .. . 
enthielt, v/obei alle Prozentangaben sich auf das Gawicht 
■ beziehen; . : 



Beispiel 5 . 

Herstellung einer Mischtmg eines quaternaren Amroo nium-kationir 
schen". oberf lachenaktiven Mittels und einer Al kvl-Glucosid - 
Alkyl-Oligosaccharid - Alkanol - Mischung 

.Eine Mischung von 3,2 Teilen einer 50 %igen aktiven wassrigen. 
Lbsurig eines quaternaren Ammonium-kationischen, oberflachen- . 
aktiven Mittels und 6,4 Teilen einer Alkyl-Glucosid, - Alkyl- 
Oligosaccharid und Alkanol-Mischung, bei der die Alkylreste 
vorwiegend eine Mischung von n " c 12 H ?5 und B " C 13 H 27 Alkyl ~ 
gruppen waren, wurde in 80 Teilen Wasser gelbsE, wobei eine 
klare Lb sung mit einem pH von 10,2 erhal ten wurde. Ein Ge- 
webe, das. mit dieser Mischung behandelt worden war, hatte 
antibaetericide Eigenschaf ten. 



Beispiel 6 

Herstellung von verschiedenen Mlschungen von Alkanolen, 
Alkyl-Glucosiden und , Alkyl-Oligosacchariden. 

Die allgemeine Arbeitsweise fUr die Synthese einer Mischung 
von Alkanolen, Alkyl-Glucosidcn und Alkyl-Oligosacchariden 
aus Glucose und hbheren Alkoholen Uber ein Butyl-G lycos id 
als Zwischenprodukt , wie sie schon beschrieben wurde, wurde 
verwendet, urn eine Vielzahl von Produkten herzustellen. J 
Bei diesen Versuchen wurde als Alkohol eine itn Handel, er- 
haltliche Mischung verwendet, die vorv/iegend Dodecyl- und 
Tridecylalkohole enthielt und zur Bildung von JP 12 H 25 una ' 
C 1T H, 7 : Alkanolen, Alkyl-Glycosiden und Alkyl-Olxgosaccha- 
rlden ftthrte. Es wurden verschiedene Mol Verhiiltnisse von 
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Alkohol zu Glucose verwendet tind din Produkte wurden durch 
nnmpfphasen-Chromatogrnphie der Trimethylsilyl-Derivate 
untersucht. Die Ergebnisse werden in der folgendcn Tabelle II 
gezeigt: 

T A B EL LE II ; 

Molverhaltnis Hoherc Hohere % Butyl- % Alkyl- 
Alkohol/ Alkohole Alkyl^ Glucosid Oligo- (b y 

Glucose Glucoside saccharide . 



0.5, x 
0.5 (n) 


25.6 


14.5. . 


7.5 


52.4 


3.3 


22.8 


25.8 


48 . 1 


0.5 (a > 


16.1 


19.5 


• 21.0 


47.4 


2.4 


12.5 


3.5 


8] .6 


0.75, v 
0.75 (a) 


35.2 


2T.2 


20.5 


23.1 


5.3 


30.3 


30.8 


33.6 


0.75/ x 
0.75 (a) 


29; 5 


19.8 


10.8 


39.9 


6.8 


28.8 


15.6 


48.8 


1.0/ V 

i.o (a) 


25.0 


]8.1 


15.0 


31.9 


5.7 . 


30.8 


24.6 


38.9 


K0 (a) 

l.o va; 


36.9 


19.6 


3.0 


40.5 


6.3; 


22.3 


4.2 


67 . 2 


i.oV a ' 


39.4 


17.8 


11. 4 


31.4 


7.7 


15.0 


26.5 


50.8 


^(a) ' 


39.8 


19 .5 


8.0 


-32.7 


6.0 


11.5 


.26.5 


56.0 


;> 


48.0 


16.0 


1.1 


34.9 


3.3 


31.0 


1.8 


63.9 


!:?<•> 


. 46.2 


19.5 


2.." . 


31.8 


6.0 


32.0 


4.0 


58.0 


•w 

'>> 


49.0 


16.& 


4.0 


" 30.4 


7.3 


34.0 


8.0 


50.7 


].B 


47.7 


11.8 


38.7 


1.8 


49.3 


.. 3.8 


45.1 



Bemerkungen: 



(a) Der grb*fite Toil des uberschUssigen Alkohol s wurde 
durch Destination entfernt. Alio diesc Produkte, 
die weniger als 10 7. Alkohol enthielten, wareti 16s- 
lich oder nahezu lBslich in 50 %igen Natriumhydroxid- 
lBsungen bei einem Niveau von 1 « und waren aktiv 
als Detergentien fur Textilien, 

(b) Durch Differenz bestimmt. 
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Es wurden ahnliche Produkte unter Verwendung 
iiblichen Mischung aus C^H^,. bis C,_H,... Alkoho] en herge- 
stel-lt.- Die Produkte waren C^H^, Cj-lL^ ' C Al unci 
C 15^31 ■ Alkanolbi Alky] -Glycoside ufid Alkyl -Oligosaccharide. 
Thre Analysenwerte sind in der folgenden Tabelle TIT ange- 
geben . - 



TABELLE TTT 



Molverhaltnis Hohcre " Hohere % Butyl- %A7kyl- 

.Alkohol/ . Alkohole Alkyl- Glucopid Oligo- 

Glukose Glucoside saccharide 



1,3, y 47.6 J4.5 7.0 . 36.9 

^.^ n) . 1.2 25.5 7.2 72.1 

1 .5, v 49.0 ' 1 A . 1 - 7.6 35.3 

1 .5 U/ . 2.6 30.3 ] ,5 6. r i.6 

2.0, v ' 57.3 77.0 1.5 24.2 

2.0 la; . T .0 ; 36.7 2.3 60.0 

3.0, v 66-. 0 15.0 . 7 .0 18.0 

3, XT*' 0.8 44.3 7 .5 53.5 



Bemerkungen : 



(a) Der groCte Toil des n.bcrschiissigen A7kohols vmrde 
durch Destillatinn entfcrnt. Al 7c Produkte, die v/eni- 
ger als 10 % AlkohoJ enthaltcn, waren ioslich Oder 
nahezu loslich in 10 %igon N ; ntriunihydroxid-Lbsungen 
bci einera Niveau von 1 % und waren aufJerdcni gute De- 
tergent ion fiir Textilien. 

(b) Durch Differenz bestimmt. 



Be i spiel 7 

Es vmrde die. gleiche allgemeirie Arbeitsvrei.se zur Herstcl- 
Iurig einer Serie voii AJkyl -01 igosaccharid-AlkyJ. -Glucosid- 
Al kanol -Mischungon verv/endet. Di ese rohen Mi schungen 
v.-urden mit Acetpn gewaschen, urn den Alkoho 1 und das Alkyl- 
Glucbsid zu . entfortien . Die zuruckbleibenden A7ky7.-0ligo- 
saccharid-Mischungen wurden durch Dampfphasen-Chroniato- 
graphie des Trimethylsilyl-Derivates untersucht und die 
Ergebnisse " sind in der folgenden Tabelle zusammengestell t: 
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Mky 1.-01 igosncchat 
j.t mchr als 2 kernel 
Glycosid-Einhei ten 



Al kyl gruppen %A1 ky 1.-01 igosnccharida 

mit mchr als 2 kondonsierten 



C 12 H 25 82 

C 1A«29 95 
?16 H 33 

C 18 H 37 >95 
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Patentansprtiche ; 



^ ^)Ein oberflach enakt i ve s Alkyl-Oligosaccharid der-Fqttnel 

Ro(c 6 H 10 o 5 yi , 

in der R ein aliphatischer Kohlenwasserstof f rest aus 
dent Berelch von . bis C 32 H 5 ist, der Rest- 

(C H 0 ) eine Glycosyleinheit ist, m mindestens 2, im 
Miite? aber 3 oder tnehr, ist und eine der Glycosyleinheiten 
iiber ihr Kohlenstof fatoro e ins- an RO gebunden ist. 

2. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB R C 12 H 25 ist * 

3.. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch I, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB- R. c x4 H 29 ist 

4. Alkyl-Oiigosaccharid nach Anspruch 1, -dadurch gekenn- 

zeichnet, da(3 R C,,H,, . • 

lb JS 1st. - . 

5. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB R C^gH^ ist. 

6. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 

zeichnet, daB R eine Mischung von C^2**25 um * ^13^27 
ist. . 

7. Alkyl-Oligosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB R eine Mischung von ^^-^25* ^13^27' 
C 14 H 29 und °15 H 31 ist ' 

8. Eine Mischung, bestehend im wesentlichen aus Alkyl- 
Oligosacchaf iden, Alkyl-Glucosiden und Alkanolen, deren. 
oberf lSchenaktiye Bestandteile fiir alle ahwesenden. j 
100 Gewichtsteile besteht aus: 

(a) 0 bis 50 Telle eirier Verbindung der Forroel ROH, ' 

in der R ein -aliphatischer Kohlenwasserstoffrest 

aus detn Bereich von C lY H 0 _ bis C- 0 H CC ist, 

11 2,5 52 dj 
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(b) 10 bis 70 Teile eines Glucosides der Fortnel ROG, 
In der R die gleiche Bedeutung wie in (a) vor- 
stehend hat, und G ein Glucoserest ist, der durch 
sein Kohlenstoffatom eins an R0 gobunden ist, 
und 

(c) 20 bis 90 Teile ciner Alkyl-01 igosaccharid- 
Mischung> dcrcn Component en cine Struktur der 
Formel 

R'O(C 6 H 1() 0 5 y! 

haben,' in der R' ein al iphatischer Kohlenwasserstof f-. 
rest aus dem Bereich von C p H. ^, bis C 3 2 ll G5 ist ' dcr 
■ Rest (C,H.-0 r ) eine Glycosyl cinheit jst, m mindcstcnr, 
2, aber im Mittel 3 oder raehr, ist und cine der Gly- 
cosyl cinhci ten. durch ihr Kohlenstoffatom eins an RO 
gebunden ist. 

9. Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dafi so- 
wohl R als auch R f CjjH^g sind - 

10. Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daf? so- 
wohl Rals auch R ' Cjjl^ sind - 

11. Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daf) so- 
wohl R als auch R' <- 16 H 33 sind. 

A 

12. Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dafi s6- 
wohl R als auch R* C ]f ,H 37 sind. 

13. Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dafi so- 
wohl R als auch. R* Mischungen von P 12 H 25 und C l3 H 2? sind. 

14. Mischung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB so- 
wohl R als auch R* Mischungen von C 12 H 25' C I3 H 27* C 1* H 29 
und C^H-^ sind, , 
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